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57 Resumen:
Encapsulacio´n automatizada de sensores qu´ımicos de
estado so´lido empleando fotopol´ımeros que contie-
nen resinas epoxi y poliuretanos acrilatos.
Es un procedimiento para la encapsulacio´n de sen-
sores qu´ımico tipo ISFET mediante utilizacio´n de
pol´ımeros fotocurables, tipo epoxi y poliuretano acri-
latos. De esta manera se consigue realizar el proceso
de encapsulacio´n en dos etapas automatizadas, una
primera a nivel de oblea utilizando te´cnicas fotoli-
togra´ﬁcas y la segunda por dispensacio´n automa´tica
en moldes. Aplicando esta te´cnica se evita la encap-
sulacio´n manual de estos dispositivos, mientras que
se consiguen obtener toda una serie de ventajas ta-
les como rapidez de curado, ﬁabilidad y bajo coste,
as´ı como, un bajo consumo de energ´ıa. Aplicaciones
en industrias de sensores qu´ımicos, instrumentacio´n
anal´ıtica, biomedicina, control cl´ınico, control de pro-
cesos en industria alimentaria, etc.
Aviso: Se puede realizar consulta prevista por el art◦ 37.3.8 LP.
Venta de fasc´ıculos: Oﬁcina Espan˜ola de Patentes y Marcas. C/Panama´, 1 – 28036 Madrid
ES
2
11
4
43
6
B
1
ES 2 114 436 B1
5
10
15
20
25
30
35
40
45
50
55
60
DESCRIPCION
Encapsulacio´n automatizada de sensores qu´ımicos de estado so´lido empleando fotopol´ımeros que con-
tienen resinas epoxi y poliuretanos acrilatos.
Introduccio´n
La popularidad y el intere´s comercial que en la actualidad poseen los sensores qu´ımicos y bioqu´ımicos
de estado so´lido ha estimulado la tendencia general a su utilizacio´n en sistemas automa´ticos de control y
procesos industriales, debido sobretodo a sus propiedades de robustez y bajo coste.
La implementacio´n masiva de estos dispositivos pasa por la resolucio´n de una serie de problemas tales
como la encapsulacio´n. El encapsulado de sensores qu´ımicos y bioqu´ımicos presenta una contradiccio´n en
te´rminos de que la parte sensora ha de estar expuesta y en contacto ı´ntimo con el medio a monitorizar,
mientras que la parte electro´nica asociada ha de protegerse totalmente de dicho medio. Ello implica que
existe una zona en el sensor donde acaba el encapsulado y comienza la parte qu´ımicamente activa. La
estabilidad de esta zona durante la medida es vital para la ﬁabilidad a largo tiempo del sensor.
Aunque el problema del encapsulado es citado a menudo en la literatura, no se ha descrito un me´todo
simple y eﬁciente para encapsular este tipo de sensores. Hoy d´ıa este proceso se realiza de forma manual
y esta´ considerado como la etapa ma´s cr´ıtica y ma´s cara, con un coste superior al de fabricacio´n del
sensor, puesto que es la u´nica que no admite ser resuelta a nivel de oblea.
Para solucionar este problema hemos combinado la fotolitograf´ıa, una te´cnica ampliamente aplicada
en tecnolog´ıa microelectro´nica, con la tecnolog´ıa de deposicio´n de capas gruesas. Esta convergencia
permite la estructuracio´n directa de capas fotosensibles gruesas (> 100 μm) compuestas por materiales
polime´ricos de uso frecuente en la encapsulacio´n electro´nica y microelectro´nica, tales como poliimidas,
epoxis y siliconas [R. Chandra, R.K. Soni, “Recent developments in thermally curable andphotocurable
systems”, Prog Polym. Sci., 19 (1993) 137-169]. El uso de pol´ımeros fotocurables se esta´ implantando
ra´pidamente en la encapsulacio´n de circuitos integrados (MCM’s), puesto que reducen sensiblemente el
coste de la etapa y unen a su facilidad de manufactura y alta pureza ventajas tales como buena adhesio´n,
alta resistencia qu´ımica y buenas caracter´ısticas tanto te´rmicas como ele´ctricas. En el caso de los sensores
qu´ımicos y bioqu´ımicos posibilitan adema´s la automatizacio´n del encapsulado.
Estado de la te´cnica
La etapa de encapsulacio´n de sensores qu´ımicos de estado so´lido requiere el aislamiento y proteccio´n
ele´ctrica de todo el dispositivo excepto de la zona qu´ımicamente sensible al medio a monitorizar. Actual-
mente, esta etapa se lleva a cabo de forma manual mediante el empleo de pol´ımeros [R.E.G. van Hal,
“Advanced Packaging of ISFETs”, Ph.D. Chapter 1, (1994) 17]. Con el a´nimo de resolver el inconveniente
que supone la necesidad de encapsular manualmente los dispositivos uno a uno se han aplicado diferentes
tipos de tecnolog´ıas, tales como la electroqu´ımica [KPotje, P.Janata, J Janata, M. Josowicz, “Electro-
chemical encapsulation for sensors” Sensors & Actuators, 18 (1989) 415-425], el laminado [N.J Ho, J
Kratochvil, G.F. Blackburn, J. Janata, “Encapsulation of polymeric membrane-based ion-sensitive f eld
eﬀect transistors” Sensors & Actuators, 4 (1983) 413-421], la soldadura ano´dica [M. Decroux, H.H. van
den Vlekkert, N.F. DE Rooij, “Glass encpasulation of chemFETs: Asimultaneous solution for chemFET
packaging and ion-selective membrane fxation”. Proc. 2nd. Int. Meeting on Chemical Sensors, Bordeaux
(July 7-10, 1986), 403-406], la micromecanizacio´n [R.L. Smith, S.D. Collins, “Micromachined packaging
for chemical microsensors”, IEEE Transactions on Electr. Devices, 35 (1988) 787-792], etc.
De entre todas las te´cnicas utilizadas, cabe destacar como ma´s prometedora la fotolitograf´ıa, am-
pliamente desarrollada y aplicada dentro de la tecnolog´ıa microelectro´nica. Sin embargo, hasta hace
bien poco no ha existido la posibilidad de estructurar otros tipos de fotopol´ımeros que no fueran las
fotorresinas esta´ndar, comercializadas para ser empleadas como ma´scara en procesos de grabado seco
o hu´medo. As´ı, la posibilidad de fotoestructurar materiales polime´ricos tales como las poliimidas [K.
Domansky, J. Janata, M. Josowicz, D. Petelenz, “Present state of fabrication of chemically sensitive
ﬁeld eﬀect transistors”, Analyst, 118 (1993) 335-340], muy empleadas en la encapsulacio´n de dispositivos
electro´nicos, permitio´ la apertura de una nueva v´ıa para solucionar la automatizacio´n del proceso de en-
capsulacio´n de sensores qu´ımicos. Sin embargo, el alto coeﬁciente de absorcio´n de agua de estos pol´ımeros
(T. Boltshauser, H. Baltes, “Capacitive humidity sensors in SACMOS Technology with moisture absor-
bing photosensitive polyimide” Sensors & Actuators, A 25-27 (1991) 509-512) no permite su empleo como
material encapsulante sobre sensores qu´ımicos que deban analizar la concentracio´n de analitos en solucio´n
acuosa.
2
ES 2 114 436 B1
5
10
15
20
25
30
35
40
45
50
55
60
Las resinas epoxi han mostrado ser uno de los materiales ma´s efectivos dentro de la encapsulacio´n
de este tipo de sensores de estado so´lido [H.H. van den Vlekkert, N.F. de Rooij, “Design, fabrication
and characterization of pH-sensitive ISFETs” Analysis, 16 (1988) 110-119], debido especialmente a ser
qu´ımicamente inertes, meca´nicamente resistentes, muy hidro´fobas y presentar una excelente adhesio´n a
una gran variedad de substratos. No obstante, suelen ser materiales excesivamente r´ıgidos y con proble-
mas de tensio´n segu´n las aplicaciones a que se destinan los dispositivos.
Encapsulantes fotocuarables basados en epoxi acrilatos han sido aplicados a la encapsulacio´n de
ISFETs [C. Dumschat, H. Muller, H. Rautschek, H.J. Timpe, W. Hoﬀmann, M.T. Pham, J. Huller,
“Encapsulation of chemically sensitive.ﬁeld-eﬀect transistors with photocurable epoxy resins”, Sensors &
Actuators B, 2 (1990) 271-276]. Este material es una mezcal de resina epoxi novolac tipo Quatrex 24-10,
sal de iodinio, fotoiniciador y promotor de adhesio´n [C. Dumschat, H. Muler, H.J. Timpe, H. Rautscek,
B. Strehmel, W. Hoﬀmann. M.T. Phamn J. Huller, DD-Patent 273527]. La resina es aplicada en solucio´n
utilizando dicloroetano como disolvente. La manufactura de la fotorresina es ana´loga a la de cualquier
otra fotorresina, siendo el proceso de fotopolimerizacio´n de tipo catio´nico. El ISFET de pH resultante
fue operativo durante 5 meses, con la ventaja an˜adida de mostrar una baja contaminacio´n por gases
absorbidos debido al corto per´ıodo de tiempo entre preparacio´n del ISFET y encapsulacio´n. Este tipo de
contaminacio´n reduce la adhesio´n entre encapsulante y substrato.
Otro tipo de pol´ımero, el poliuretano, pasa por ser una de las alternativas serias como material
encapsulante. Es muy utilizado en biomedicina [J. San Roman, “Biomembranas: aportacio´n de las ma-
cromole´culas al disen˜o y desarrollo de nuevos sistemas bioprotectores” Revista de Pla´sticos Modernos,
424 (1991) 475-504], especialmente en la encapsulacio´n de conectores y mo´dulos electro´nicos. Suele tener
amplia resistencia a la abrasio´n, aunque te´rmicamente no suelen ser estables por encima de los 120◦C.
Formulaciones basadas en poliuretanos fotocurables han sido aplicadas en la fabricacio´n de membranas
sensibles a iones para su empleo en ISFETs [A. Bratv, N. Abramova, J. Mun˜oz, C. Domı´ngez, S. Ale-
gret, J. Bartrol´ı, “Ion sensor with photocurable polyurethane polymer membrane”, J Electrochem. Soc,,
141 (1994) L111-L112], pero no se ha desarrollado un proceso de encapsulacio´n basado en este tipo de
pol´ımeros.
Todos estos materiales polime´ricos muestran particulares ventajas para su empleo en procesos de au-
tomatizacio´n de microsensores, al poder combinar, actualmente, sus caracter´ıstica qu´ımicas, meca´nicas
y ele´ctricas con el curado mediante radiacio´n W en so´lo unos pocos segundos. Esta capacidad y una
cine´tica de ra´pido curado permite la disminucio´n signiﬁcativa del tiempo de procesado en relacio´n con
los materiales polime´ricos de curado te´rmico. Si bien el aumento de grosor de la capa polime´rica dismi-
nuye la resolucio´n del motivo geome´trico a transferir mediante fotolitograf´ıa. Una ventaja adicional de
utilizar este tipo de formulaciones supone la posibilidad de modiﬁcar las proporciones y composicio´n de
los pol´ımeros encapsulantes en base a las necesidades de los dispositivos [N. Bu¨hler, “New materials by
photopolymerization”, Chimia, 47 (1993) 375-377]. Por lo tanto, todo un conjunto de propiedades como
la adhesio´n, ﬂuidez, rigidez y velocidad de curado pueden ser modiﬁcadas siempre y cuando se manten-
gan las prestaciones qu´ımicas y f´ısicas de la encapsulacio´n. Adema´s, el poder obtener capas gruesas con
espesores homoge´neos reviste gran importancia en otros tipos de aplicaciones tales como fabricacio´n de
MCMs [P.G. Rickerl, J.G. Stephanie, P. Slota Jr., “Processing of photosensitive polyimides for packa-
ging applications”, IEEE Trans. Comp. Hybrids Manufact. Technol., 12 (1987) 690-694], realizacio´n
de omponentes o´pticos pasivos [S. Goel, JC. Pincenti, D.L. Naylor, “Double T’groove ridge waveguides
on a silicon substrate”, Applied Optics, 32 (1993) 318-321], encapsulacio´n de microsensores qu´ımicos y
biosensores de estado so´lido [J.E.A. Shaw, “Capillary ﬁll encapsulation of ISFETs” Sensors & Actuators
A, 37-38 (1993) 74-76], etc.
Breve descripcio´n de la invencio´n
La presente invencio´n consiste en un nuevo proceso de encapsulacio´n de microsensores qu´ımicos y
bioqu´ımicos de estado so´lido, basado en la estructuracio´n de diversas formulaciones de epoxis y poliu-
retanos mediante te´cnica fotolitofra´ﬁca. Las formulaciones presentadas se componen de una mezcla de
oligo´mero acrilato, diluyente reticulador y fotoiniciador. Estas fotorresinas se aplican a nivel de oblea
exponie´ndose seguidamente la capa polime´rica a una fuente de iluminacio´n UV inicia´ndose un proceso de
fotopolimerizacio´n radicalario, que permite proteger los dispositivos en las zonas no activas qu´ımicamente
y dejando expuesta la parte sensora y los puntos de soldadura. Posteriormente, se realizan las etapas de
corte y soldadura al substrato base, y se protege, asila´ndola del medio a monitorizar, la zona de contactos
ele´ctricos utilizando el mismo material encapsulante.
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Descripcio´n detallada de la invencio´n
El corto tiempo de vida media que muestran los microsensores de estado so´lido del tipo ISFET com-
parado con el mostrado por los electrodos de vidrio es uno de los principa´les problemas que diﬁcultan la
comercializacio´n de este tipo de sensores. Este tiempo de vida media esta´ limitado por la encapsulacio´n
(aislamiento entre los componentes electro´nicos y el medio) del dispositivo y por la estabilidad de la
membrana selectiva.
La respuesta de un ISFET, en un principio, suele ser Nerstiana, mantenie´ndose los valores de co-
rrentes de fuga bajos. Con el tiempo, las corrientes de fuga aumentan considerablemente, mientras que
disminuye la respuesta a los cambios de concentracio´n del analito. La causa principal hay que buscarla
en las interfases con el medio, puesto que se relacionan con la pe´rdida de adhesio´n entre encapsulante y
dispositivo sensor, tal como viene esquematizado en la Figura 1.
La encapsulacio´n de este tipo de dispositivos se ha venido realizando de forma manual mediante
pol´ımeros de curado te´rmico basados en epoxis y siliconas comerciales. Sin embargo, la introduccio´n de
formulaciones fotocurables basadas en pol´ımeros acrilatos consigue sensibles mejoras en cuanto al tiempo
de vida y ﬁabilidad del proceso de encapsulado. Por una parte, las corrientes de fuga entre substrato y
medio se minimizan mientras que, por otra, el proceso se simpliﬁca puesto que el curado del pol´ımero es
completo, en un rango de exposicio´n de luz UV cercano a 365 nm, en menos de 2 minutos segu´n el grosor
de la capa polime´rica aplicada (ver tabla I).
TABLA I
Resolucio´n y tiempo de exposicio´n de epoxi y poliuretano acrilatos para capas
delgadas, con una densidad de exposicio´n UV de 22 mJ/cm2 seg.
Resolucio´n (μm) Tiempo exposicio´n (seg.)
Espesor (μm) poliuretano epoxi poliuretano epoxi
30 12 5 2,2 1,8
60 32 12 4 3
· Otras ventajas que ofrece el uso de estas formulaciones junto al reducido tiempo de polimerizacio´n y
bajo consumo energe´tico, son la manipulacio´n a temperatura ambiente, escasez de emisio´n de diluyente
y posibilidad de empleo para estructurar a dimensiones reducidas.
El proceso de encapsulado que se describe a continuacio´n consta de dos fases diferenciadas. La primera,
totalmente automatizada, comprende la modiﬁcacio´n superﬁcial de la oblea, para mejorar la adhesio´n,
y la fotopolimerizacio´n del encapsulante. La segunda, utiliza las operaciones de cortado y montaje en
ca´psulas propias de la tecnolog´ıa de circuitos integrados, protegiendo ﬁnalmente los hilos de soldadura
con el mismo material polime´rico utilizado en la primera fase.
Modiﬁcacio´n superﬁcial del substrato
Los dispositivos microsensores utilizados son del tipo ISFET con la puerta del Si3N4 (nitruro de silicio)
sensible al pH, siendo fabricados en base a la tecnolog´ıa NMOS de circuitos integrados. La encapsulacio´n
de este tipo de dispositivos se ha llevado a cabo directamente sobre oblea de 4”. En primer lugar se
realiza un tratamiento te´rmico a 200◦C durante 30 minutos para eliminar las trazas de agua absorbidas
f´ısicamente sobre la superﬁcie de la oblea. Seguidamente, se someta a un proceso de silanizacio´n me-
diante reﬂujo en una disolucio´n orga´nica compuesta por tolueno (90% en volumen), 3- trimetoxi propil
silil metacrilato (10% en volumen) y agua bidestilada (0,1% en volumen) a una temperatura de 90◦C
durante 30 minutos.
Con este proceso de modiﬁcacio´n de la superﬁcie del dispositivo se mejora la adhesio´n con el foto-
pol´ımero encapsulante mediante polimerizacio´n entre los grupos metacrilatos del substrato funcionalizado
y los grupos acrilatos y metacrilatos que contienen las cadenas principales de las resinas epoxi y poliure-
tano empleadas en la formulacio´n de los fotopol´ımeros utilizados.
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Fotopolimerizacio´n y Encapsulacio´n
Para llevar a cabo la encapsulacio´n de los dispositivos sensores se probaron diferentes formulaciones
basadas en la mezcla de resinas oligome´ricas acrilato, diluyente acrilato y fotoiniciador, dado que las
propiedades del material encapsulante var´ıan en funcio´n de las proporciones de la mezcla.
Las resinas oligome´ricas acrilatos que forman parte de las formulaciones encapsulantes, se basan en
epoxi diacrilato ester de bisfenol A (EP-A) y diacrilato uretano alifa´tico. El diluyente empleado en las
formulaciones es el 1,6 diacrilato hexanodiol (HDDA), puesto que muestra mejores resultados frente a
otros tipos de reticuladores, tales como el diglicil eter de bisfenol A (DGEBPA) o el tripropileno glicol
diacrilato (TPGDA). La presencia de este componente permite ﬁjar la viscosidad del pol´ımero, as´ı como
el espesor de la capa ﬁnal, la dureza de la capa, la resistencia a la absorcio´n de agua y el valor de Tg
(transition glass) de la formulacio´n. Las propiedades f´ısicas de estos compuestos vienen recogidas en la
tabla II.
TABLA II
Propiedades f´ısicas de los oligo´meros acrilatos empleados en la encapsulacio´n
de ISFET’s, as´ı como del mono´mero difuncional reticular que forman
parte de las formulaciones encapsulantes.
Viscosidad Peso Densidad
Descripcio´n (mP) Molecular g/cm3 Tg ◦C
Epoxi acrilato Bisfenol A 3.000 500 1,13 67
Uretano alifa´tico diacrilato 40.000 5.000 1,08 -39
1,6-Hexanodiol diacrilato 10 226 1,03 -
La seleccio´n del fotoiniciador es cr´ıtica para un proceso de fotopolimerizacio´n concreto, puesto que
debe presentar un elevado coeﬁciente de absorcio´n a la longitud de onda de trabajo. En el presente
caso se utilizaron dos tipos diferentes: 2,2-dimetoxifenilacetofenona (DMFA) y 2-hidroxi-2-metil-1-fenil-
propanona (HMFP). Ambos fotoiniciadores irradiados con luz UV a una longitud de onda de 365 nm
generan especies iniciadoras de tipo radicalario, como por ejemplo el radical benzoil como fragmento
mayoritario en la ruptura del DMFA en estas condiciones experimentales. El empleo de fotoiniciador
HMFP permite la fotopolimerizacio´n bajo menores dosis de exposicio´n.
En base a la viscosidad y espesor resultante se probaron diferentes formulaciones con proporciones
que var´ıan del 30% al 80% de oligo´mero (epoxi o uretano), del 15% al 65% de HDDA y del 1% al 6% de
fotoiniciador.
Las resinas obtenidas se aplicaron sobre obleas conteniendo ISFET’s. Primero se depositan y centri-
fugan entre 2000 y 4000 rpm a una aceleracio´n de 4000 rpm/s durante 60 segundos. De este modo se
obtienen capas de entre 100 a 20 micras. Para obtener capas ma´s uniformes la centrifugacio´n se realiza en
dos etapas, la primera de ellas a 750 rpm, siendo la siguiente la de trabajo. No obstante, se ha observado
que este no es un para´metro cr´ıtico.
El proceso subsiguiente de insolacio´n se lleva a cabo mediante el empleo de una alineadora de ma´scaras
con equipo de exposicio´n W con intensidad ma´xima a una longitud de onda de 365 nm. La densidad
de exposicio´n es de 22 mW/cm2. Las dosis aplicadas sobre los fotopol´ımeros, conteniendo HMFP como
fotoiniciador, se encontraban entre los 50 mJ/cm2 para una capa de epoxi fotosensible de 35 μm y los 350
mJ/cm2 para una capa de poliuretano fotosensible de 105 μm. Durante este proceso, el fotopol´ımero y la
ma´scara se encuentran separados mediante una la´mina transparente de teﬂo´n para evitar el inconveniente
que supone el proceso de “quenching” fotoqu´ımico que provoca la presencia de ox´ıgeno [S. PeterPappas
(ed.), “Radiation Curing. Science and Technology”, Plenum Press, NY, (1992) 115-116]. Todas las ex-
posiciones se realizara´n por contacto.
En todos los casos, la etapa de revelado mostro´ al isopropanol (IPA) como el mejor compuesto para
el caso de disolver capas delgadas. Cuando es necesario revelar capas superiores a las 50 μm se emplean
ban˜os reveladores compuestos de IPA/etanol (1:1) que permiten velocidades de disolucio´n superior. El
enjuagado se realiza en dos etapas: 1) en disolucio´n IPA/H2O bidestilada (1:1) durante 10”, y 2) en agua
bidestilada durante 20 segundos. El secado se realiza con nitro´geno. Finalmente, la etapa ﬁnal de curado
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consiste en sometar a la capa fotoestructurada a una dosis 5 veces superior, para as´ı obtener el ma´ximo
entrecruzamiento posible.
La u´ltima fase del encapsulado consistio´n en el corte de los microsensores en la oblea, y en su adhesio´n
y soldadura a un circuito impreso fabricado especialmente para este propo´sito. Los ISFETs se encuentran
completamente encapsulados despue´s de proteger las soldaduras con las mismas formulaciones encapsu-
lantes empleadas en cada caso, tal como se puede observar en al Figura 2.
Las diferentes formulaciones se evaluaron mediante las pruebas de caracterizacio´n siguientes:
- Medida de la resistencia qu´ımica de los pol´ımeros encapsulantes, en base a evaluar el efecto sobre
las capas de fotorresinas obtenidas y expuestas a soluciones a´cidas y ba´sicas en ban˜os de ultrasonidos,
adema´s de a diversos disolventes orga´nicos.
- estudio de la adhesio´n al substrato del ISFET mediante la evaluacio´n de las corrientes de fugas,
que corresponden a las zonas del chip protegidas del medio para cada formulacio´n. Los valores de estas
corrientes se obtuvieron al introducir las muestras en una solucio´n 0.1 M de NaCl y apalicar un voltaje
de + 2 volt. a trave´s de un electrodo de referencia Ag/AgCl.
- medida de los coeﬁcientes de absorcio´n de agua por parte del pol´ımero curado, mediante inmersio´n
en disolucio´n acuosa a temperatura ambiente.
De la convergencia del conjunto de resultados se obtiene la mejor formulacio´n encapsulante para cada
oligo´mero, ya sea epoxi o poliuretano, y por consiguiente la obtencio´n del sensor de pH tipo ISFET
encapsulado con un mayor tiempo de vida media.
Las composiciones evaluadas para la encapsulacio´n de ISFETs sensibles al pH fueron las que mostra-
ron mejores resultados de tiempo de vida y proteccio´n de los diferentes microsensores empleados. Todas
las composiciones probadas retuvieron sus propiedades despue´s de haber sido sumergidas en ban˜os de HCl
y NaOH 1M durante 72 horas. Adema´s, los resultados de adhesio´n en ban˜o de ultrasonidos empleando
agua bidestilada, as´ı como HCl y NaOH 0.1 M mostraron que no hubo desprendimiento de fotopol´ımero
despue´s de 1 hora, para las composiciones formadas por un 53,2% epoxi acrilato, 45,8% HDDA y 2%
fotoiniciador, y un 78,2% uretano acrilato, 17,9% HDDA y 3,9% fotoiniciador. Este examen se llevo´ a
cabo en un rango de espesores comprendidos entre 50 y 300 μm. La temperatura de la disolucio´n se
mantuvo entre 38 y 40◦C durante todo el experimento.
La magnitud en la deriva de la sen˜al da idea de la ﬁabilidad de una muestra encapsulada. Este
requerimiento se evalu´a a trave´s de medidas electroqu´ımicas que reﬂejan la intensidad de corriente que
circula entre la puerta de Si3N4 y el medio. Estas corrientes de fugas son funcio´n de la adhesio´n entre
encapsulante y substrato, as´ı como de la porosidad del material encapsulante. En este caso, ISFET’s
de pH encapsulados con las formulaciones, optimizadas en base a la adhesio´n, mostraron intensidades
de fugas bajas, tal como se muestra en la Fig. 3. El dispositivo se testo´ en una solucio´n acuosa conte-
niendo un pH tamponado a 7.0. Durante 3 meses presento´ valores sensiblemente inferiores a 1 μAmp.
a la vez que mostraba respuestas nerstianas. Estos resultados quedaron conﬁrmados con las medidas de
absorcio´n de agua realizadas durante ide´ntico per´ıodo de tiempo. En la ﬁgura 4 se puede observar como
dicha absorcio´n no sobrepaso´ el 1% en peso despue´s de 60 d´ıas en disolucio´n.
Las fotorresinas optimizadas permitieron la encapsulacio´n de ISFETs sensibles al pH para su cali-
bracio´n y posterior comparacio´n con ide´nticos dispositivos ISFETs de pH, pero encapsulados tradicio-
nalmente con epoxi termocurable. Tal como se observa en la Figura 5, los resultados son pra´cticamente
similares despue´s de 1 mes de medida. En la Tabla 3 se pueden encontrar los resultados de las calibraciones
realizadas en un rango de pH comprendido entre 2 y 12.
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TABLA III
Calibracio´n de microsensores de pH basados en dispositivos tipo ISFET
encapsulados con diferentes tipos de materiales.
ISFET de pH
Tipos de materiales utilizado
Epoxi Epoxi Poliuretano
(Epoteck H77) acrilato acrilato
Encapsulacio´n manual automa´tica automa´tica
Sensibilidad 53-55 mV/pH 54-56 mV/pH 53-55 mV/pH
Rango lineal de respuesta 2-12 (pH)
Tiempo de respuesta 2-3 seg.
Id 100 μA
Coeﬁciente de regresio´n lineal r = 0,99917 r = 0,99877 r = 0,99869
Descripcio´n de los dibujos
Figura 1 - Zonas del ISFET susceptibles de permisividad a la penetracio´n de agua. a) seno del pol´ımero
encapsulante y b) interfase encapsulante/superﬁcie del ISFET.
Figura 2 - Fofograf´ıa del ISFET de pH encapsulado mediante pol´ımeros fotocurable del tipo epoxi.
Figura 3 - Caracterizacio´n de las corrientes de fugas para las formulaciones fotocurables (epoxi -ep- y
poliuretano -pu-) empleadas en la encapsulacio´n de ISFETs.
Figura 4 - Cine´tica de absorcio´n de agua por parte de ambos tipos de fotorresinas (epoxi -ep- y poliu-
retano -pu-) en porcentaje.
Figura 5 - Calibracio´n del ISFET de pH encapsulado con diferentes tipos de pol´ımeros mediante te´cnica
fotolitogra´ﬁca (epoxi y poliuretano) y manual.
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REIVINDICACIONES
1. Encapsulacio´n automatizada de sensores qu´ımicos de estado so´lido empleando fotopol´ımeros que
contienen resinas epoxi y poliuretanos acrilatos caracterizada por un proceso en dos fases:
a) modiﬁcacio´n superﬁcial, automatizada, de la oblea para mejorar la adhesio´n y fotopolimerizacio´n
del encapsulante.
b) encapsulado mediante el corte de los microsensores en la oblea y su adhesio´n y soldadura a un
circuito impreso, protegiendo ﬁnalmente los hilos de soldadura con el material polime´rico utilizado
en a).
2. En capsulacio´n automatizada segu´n la reivindicacio´n 1, caracterizada porque en la etapa a) se
emplean dispositivos microsensores del tipo ISFET con puerta de Si3N4 (nitruro de silicio) sensible al
pH. Se realiza un tratamiento te´rmico a ma´s de 200◦C y se somete a un proceso de silanizacio´n mediante
reﬂujo en una disolucio´n orga´nica compuesta por tolueno, 3-trimetoxi propil silil metacrilato y agua bi-
destilada a una temperatura de ma´s de 90◦C.
3. Encapsulacio´n automatizada segu´n la reivindicacio´n 1, caracterizada porque en la etapa a) se
usan diferentes formulaciones basadas en la mezcla de resinas oligome´ricas acrilato, diluyente acrilato
y fotoiniciador. Las resinas oligome´ricas acrilatos son, tales como, epoxi diacrilato ester de bisfenol y
diacrilato uretano alifa´tico. El diluyente empleado es, tal como, 1,6-diacrilato exanodiol.
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